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Katter Tiegel fur das Erschmetzen und die Xristallisation nichtmetalliacher anorganiacher Verbindungen 

Kattor Tiegel fur die Durchfuhrunp ae* akulI-melting-Ver- 
fahrens mrt einer gekuhtten Tlegetwandung in Form von von 
Ku hi medium durchstrdmten Metollrohren. die in mechani- 
scher Verbindung atehen mit dem ebenfalls von Kuhlmedi- 
um durchapGhen Tiegelboden mit elner fnduktionsr«pule, die 
die Tlegetwandung umgibt und uber die Hochfrequenzener- 
gie in den Tiegelinhalt einkoppelbar 1st und mit einar zweiten 
Induktfonsapule. die unter dem Tiegelboden angeordr at und 
unabhinglg von der die Tiegefwandung umgebenden Induk- 
tionaapule achattbar ist und mit einem Tiegelboden aua dl- 
elektrischem Material. 
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Patentansprflche: 

1. Kaltcr Tiegel fQr das Erschmelzen und d\i Kri- 
stallisation nichtmctallischcr anorganischer Verbin- 
dungen mit cincr gckflhttcn Tiegelwandung in Form 
von von KQhlmedium durchstrdmten Metallrohren, 
die in mechanischer Vcrbindung stehen mit dem 
ebenfalls von KQhlmedium durchspfllten Tiegclbo- 
den und mit cincr Induktionsspuie, die die Tiegel- 
wandung umgibt und Qber die Hochfrequenzenergie 
in den Tiegeiinhalt einkoppeibar ist, dadurch 
gekennzeichnet. daQ unter dem Tiegelbodcn 
(15) eine zweite Induktionsspuie (39) angeordnet ist 
die unabhflngig von der die Tiegelwandung umge- 
benden Induktionsspuie schaltbar ist und daQ der 
Tiegelbodcn aus dielektrischcm Material besteht 

2. Kalter Tiegel nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB der Tiegelboden (15} aus cincr 
Platte (19) besteht. unter der das KOhlmcdium flieBt 
und die in eine Halterung (17, ?A) aufgenommen ist, 
die mit fedcrnd gelagcrten Stiitzen (33) in Verbin- 
dung steht 

3. Kalter Tiege! nach Anspruch t. dadurch ge- 
kennzeichnet. daB die die Tiegelwandung bildenden 
Metallrohre (1) mittels mindestens eines Verteiler- 
ringes (3) mechanisch gehaltert sind, wobci der Ver- 
teilerring mittels eincr Antriebsvorrichtung vertikal 
bewegbar ist 

4. Kalter Tiegc! nach Anspruch I. dadurch, ge- 
kennzeichnet, daQ die die Tiegelwandung bildenden 
Metallrohre (1) aus Kupfcr bestchen. 

5. Kalter Tiegel nach Anspruch 2, dadurch ge- 
kennzeichnet. dafl die Platte (19) aus Quarz besteht. 

6. Kalter Tiege! nach Anspruch 4 t dadurch ge- 
kennzeichnet. daB die Metallrohre (1) mit einer eine 
Oxidation hemmenden Beschichtung versehen sind. 

/. Kalter Tiegel nach Anspruch 6, dadurch ge- 
kennzeichnet. daB die Beschichtung aus Rhodium 
bcstchL ...-_—■—<- 



Die Erfindung betrifft einen kalten Tiegel fQr das Er- 
schmelzen und die Kristallisation nichtmctallischcr an- 
organischer Verbindungen mit einer gekflhkcn Tiegel- 
wandung in Form von von KOhlmcdium durchstrdmtcn 
Mctallrohren. die in mechanischcr Verbindung stehen 
mit dem ebenfalls von KQhlmedium durchspQlten Tie- 
gelbodcn und mit einer Induktionsspuie. die die Tiegel- 
wandung umgibt und Qber die Hochfrequenzenergie in 
den Tiegeiinhalt einkoppeibar ist 

Ein derartiger Tiege! ist geeignet fOr die DurchfQh- 
rung des sogenannten skull-melting- Verfahrens zum Er- 
schmclzcn von Ausgangsmaterialien fOr die ZOchtung 
von Einkristallen dutch direkte Einkopplung eines elek- 
tromagnetischen Feldes von einer Induktionsspuie in 
das zu erwarmende MateriaL 

Aus der Literaturstelle V. I. Aleksandrov, V. V. Osiko, 
A. M. Prokhorov und V. M. Tatarintsev: Synthesis and 
Crystal Growth of Refractory Materials by RF-Melting 
in a Cold Container, in: Current Topics in Materials 
Science. VoL 1, ed. by E. Kaldis, North Holland PubL 
Comp, 1978, ist ein derartiger Tiegel bekannt der aus 
wassergekQhlten Kupferrohren besteht, die krcisfOrmig 
dicht an dicht ncbeneinander angeordnet sind. Der Tie- 
gelbodcn kann aus einer wassergekQhlten Metallplatte 
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oder aus mehrcren Kupferrohren bestehen. Urn den zy- 
lindertormigen Tiegel ist cine Hochfrequenzspule ange- 
ordnet Das elektromagnetischc Fcld koppek durch die 
Spalte zwischen den Kupferrohren hindurch in das In- 
5 nere des Tiegels ein. 

Zum Schmelzen wird das Ausgangsmatcrial im allge- 
meinen in Pulvcrform in cincn derartigen Tiegel einge- 
fOllL . 

Schlechtleitendc Oxide mflsscn zunachst vorgeheizt i 
io werden. HicrfOr werden Metallstflcke aus einem Metall, j 
das dem des zu erschmelzenden Oxids entspricht ver- 
wendet, die in das Pulvcr eingebettet werden. Das elek- 
tromagnetischc Feld heizt aufgrund der induzierten 
Wirbeistrtme zunichst die Metallstflcke auf, die ihrer- 
seits das Oxidpulvcr in der nflheren Umgebung auf- 
schmelzen. In die sich bildende Schmelze kann das Feld \ 
der Hochfrequenz-Spule wegen der hOheren tlektri- 
schen Leitfahigkeit der Schmelze direkt einkoppeln. 
Durch Erhflhung der Hochfrequenzleistung wird konti- 
nuierlich weiteres Oxidpulver geschmolzen, bis sich 
Schmelze bis in die Nahe der Ttegelwand ausbildet Die 
wassergekQhlte innere Tiegelfteche sorgt dafQr, daB sich 
zwischen ihr und der heiBen Schmelze eine dichtgesin- 
terte, in fester Phase voriiegendc artcigene Schicht bil- 
det, die den Tiegel vor dem Angriff durch die Schmelze 
schfltzt. Das zum Vorhcizen benutzte Metall wird durch 
Sauerstoff der Luft in das zu erschmelzcnde Oxid umge- 
wandelt 

Es hat sich nun gezeigt daB mit dem bckannteh Tiegel 
kcinc einwandfrcicn Kristalle gczflchtct werden kOn* 
ncn. Durch langsames AbkOhien der Schmelze kdnnen 
spontan an Tiegelbodcn und • wandung z. B. bis zu einige 
Zentimeter grofle Einkristalle wachsen, die sich gegen- 
seitig beim Wachstum behindern. Die Folgen sind cr- 
hebliche mechanische Spannungen und andcre Kristall- 
baufehler. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, einen kal- 
ten Tiegel zu konstruieren, bei dem die Kristallisation 
gezielt durchgefOhrt werden kann und mechanische 

40 Spannungen im Kristall und andere Kristallbaufehler 
vcrringert werden. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch geldst, 
daB unter dem Tiegelbodcn eine zweite Induktionsspuie 
angeordnet ist, die unabhangig von der die Tiegelwan- 

45 dung umgebenden Induktionsspuie schaltbar ist, und 
daB der Tiegelboden aus dielektrischem Material be- 
steht 

Der Erfindung liegt die Erkenntnis zugrunde, daB die 
Wachstumsbedingungen fQr aus der Schmelze zu zflch- 
tende Kristalle mittels kalter Tiegel verbessert werden 
kSnnen, wenn eine gezielte Beeinflussung der Tempera - 
turverteilung in der Schmelze mdglich ist, wenn also der 
Tempcraturgradient in der Schmelze einstellbar ist. Es 
wurde zunichst versucht, eine getrennte Erhitzung der 
zu erschmelzenden Ausgangsmaterialien in einem Tie- 
gel, der insgesamt aus Metall bestand, vom Tiegelboden 
her durch eine getrennt zu schaltende zweite Induk- 
tionsspuie unterhalb des Tiegelbodens anzustreben; 
Versuche brachten jedoch nicht den gewOnschlen Er- 
60 folg. Der Erfindung liegt /:e weitcre Erkenntnis zugrun- 
de, daB ein Grund fOr den MiBerfolg die erheblichen 
elektrischen Verluste im metailischen Tiegelboden sein 
kOnnten. 

Nach einer vorteilhaften Ausgcstaltung der Erfin- 
65 dung besteht der Tiegelboden aus einer Platte, vorzugs- 
weise aus Quarz, unter der KQhlmedium flieflt und die in 
eine Halterung aufgenommen ist, die mit federnd gela- 
gcrten Stfltzen in Verbindung steht Dadurch, dafl die 
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StQtzen fcdcrnd gelagert sind, ergibt sich der Vo-neil 
daB die Ausdehnung dcr Schmclze bcim Aufhcizcn 
kompensiert wird so daB cine Zerstoning der Quarz- 
platte, die bei nicht eine Warmedehnung des Tiegelin- 
haltes kompensierenden Stfltzen eintreten kann, verhin- 
dert wird. Dadurch, daB Ausdehnungskrafte in vertika- 
ler Richtung beim SchmelzprozeB durch die federnde 
Haltung des Tiegelbodens grofltenteils kompensiert 
werden kdnnen, verlangert sich die Sta" * *eit der Tiege! 
erheblich. 

Nach einer weitcren vorteilhaften Ausgesialtung der 
Erfindung sind die die Tiegeiwandung bildenden Metal!- 
rohre mittels mindestens eines Verteilerringes mecha- 
nisch gehaltert, wobei der Verteilerring mittels einer 
Antriebsvorrichtung vertikal bewegbar ist. Hiermit ist 
der Vorteil verbunden, daB der Tiegel nach abgeschlos- 
senem KristallisationsprozeB auf einfache Weise ent- 
leert werden kann dadurch, daB dcr obere Tiegelteil die 
Tiegeiwandung, vom Tiegelboden nach oben abgeho- 
ben und der oder die Kristalle nach unten aus dem offe- 
nen Zylinder herausgestoBen werden kann (kdnnen). 

Dadurch, daB der z. B. durch Wasser gekOhlte Tiegel- 
boden nur aus dielektrischen Materialmen besteht, ergibt 
sich der Vorteil dafl bei induktiver Beheizung vom Bo- 
den her keine elektrischen Veriuste im Tiegelboden auf- 
treten. . 
r Dadurch. daB zwei getrennt schaltbare Induktions- 
' spulen eingesetzt werden, ergibt sich der Vorteil dafl 
die in den TiegelinhsH einzukoppelnde Energiemenge 
ortiich dosierbar wird, es kann also je nach Bedarf mit 
Energie unterschiedtfeher Frequent gearbeitet werden, 
wobei z. B. jeweils so won! ein Hochfrequenz- als auch 
ein Mittelfrequenz-Generator allein oder dych beide 
Ceneratoren gleichzeitig zum Erschmelzen des Tiegel- 
inhaltes eingesetzt werden kdnnen. Es kann zweckma- 
Big sein, eine ortiich unterschiedliche Erhitzung des Tie- 
gelinhahes nicht nur aber die beiden getrennt zu schal- 
tenden Induktionsspulen zu erreichen, sondern inner- 
halb des Ticgels, z. B. Qber dem Tiegelboden, Hilfskdr- 
pcr aus einem gegenQber der Schmeize inerten, elek- 
trisch gut leitfahigen Material vorzusehen, welche durch 
das elektromagnetische Feld aufgrund induzierter Wir- 
belstrSme schnell und gezieit aufgeheizt werden kdn- 
nen. . . 

Anhand der Zeichnung wird ein AusfQhrungsbeispiel 
der Erfindung beschrieben und in seiner Wirkungsweise 
eriautert. 

Die Figur zeigt einen kalten Tiegel nach der Erfin- 
dung im SchnitL Die Tiegeiwandung besteht aus von 
ICQhlmedium, z. B. Wasser, durchflossenen, rechtwinklig 
gebogenen und doppelwandig ausgefOhrten Metallroh- 
ren 1, z. B. aus Kupfer, die kreisformig angeordnet sind. 
Die Rohre 1 haben untereinander einen Abstand von 
03 mm und einen AuBendurchinesser von 10 mm und 
sind unten verschlossen. Das obere Ende der Rohre 1 ist 
in einen Verteilerring 3 eingeldtet, der der Zufuhr von 
ICQhlmedium dient Ein inneres Rohr 1' durchstoBt im 
Bereich einer KrQmmung 5 das auBere Rohr 1 und ist 
Qber einen Kxflmmer gieichfaJIs mit dem Verteilerring 3 
verbunden. Die Verbindung der Rohre 1 und 1' erfolgt 
Qber LOtsteilen 7 und 9;diese LOtsteilen 7 und 9 ermfig- 
lichen bei einem Defekt einen schnellen und einfachen 
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Austausch eines Rohres 1 und 1'. Der Verteilerring 3 mit 
den Rohren 1 t V ist verbunden mit jeweils mchreren 
KQhlmittelzu- und -ablaufen 1 1 und 13. Et ist vorteilhaft, 
die Rohre 1 zum Schutz gegen *Oxidi-*ion nvt einer 
5 Schutzschicht zu versehen. Im Fail von Kupferrohren 
hat sich eine ungefahr 6 jim dicke Rhodium-Schicht bc- 
wahrt. 

Der Tiegelboden 15 besteht pus einem tragenden 
Grundkorper 17 aus dielektrischem Material einer Plat- 
10 te 19 aus gegenQber der Schmeize inertem dielektri- 
schem Material z. B. Quarz, und einem Haltering 21, 
eoenfalls aus dielektrischem Material z. B. AljOj. Der 
Grundkfirpcr 17 kann aus einem hitzebestandigen 
Kunststoff bestehen und enthalt Ausnehmungen zur 
is Aufnahme der Platte 19 und des Halteringes 21, wobei 
der Haltering 21 mit dem Grundk&rper 17 fest verbun- . 
den ist, z. B. Qber Schrauben 23, z. B. aus Nylon. Durch 
eine Verschraubung ist es moglich, die Platte 19 auf 
einen O-Ring 25 zu drQcken, der zur Abdichtung gegen 
20 das KQhJmedium dient- Urn lokale mechanische Span- 
nungen zwischen dem Haltering 21 und der Platte 19 zu 
verringern, ist zwischen diesen beiden Teilen ein elasti- 
scher Ring 27. z. B. aus Tetrafluorathylen, angeordnet 
Als Ein- bzw. Austrittsoffnungen fQr das KQhlmedium 
25 dienen AnschlQsse 29 und 31. Der Tiegelboden 15 ist mit 
StQtzen 33 verbunden, die fedem gelagert sind Die 
Federn 35 haben die Aufgabe, die Ausdehnung einer im 
Tiegel befindlichen Schmclze beim Aufhcizcn zu kom- 
pensieren, so daB eine Zerstoning der Platte 19 verhin- 
30 dert wird. Mittels einer nicht dargestellten, mechani- 
schen Antriebsvorrichtung kann der Verteilerring 3 mit- 
samt den Rohren l f 1' in vertikaler Richtung bewegt 
werden, also in Richtung weg vom Tiegelboden 15 nach 
oben gezogen oder in Richtung auf ihn abgesenkt wer-^ 
35 den. Der in diesem AusfQhrungsbeispiel beschriebene 
kalte Tiegel hat einen Innendurchmesser von 121 mm, 
die maximale FQHhdhe betrtgt 120 mm. Urn die Tiegei- 
wandung, bestehend aus den Rohren 1, ist eine Induk- 
tionsspule 37 angebracht Sie ist mit einem Generator 
40 veibunden, dessen Arbeitsfrequenz zwischen J^iind 
TJMHz lieg t. Unterhalb des Tiegelbodens 15 ist eine) 
weirtTe Induktionsspule 39 angeordnet, die mit einem 
Generator gleicher oder anderer Arbeitsfrequenz als 
der fQr den mit der Induktionsspule 37 verbundenen 
45 Generator betrieben wird Der mit der Induktionsspule 
39 verbundene Generator hat z. B. eine Arbeitsfrequenz 
V r m 7^in VHT Beide Generatoren kftnnen unabhangig 
nderges 
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voneinander geschaltet werden. 

Zur Inbetriebnahme des Ticgels wird der Verteiler- 
ring 3 mit den Rohren 1, 1' auf die KQhlmittelzu- und 
-ablaufe 11 und 13 aufgesetzt, verschraubt und mittels 
der Antriebsvorrichtung gegen den federnd gelagcrten 
Tiegelboden 15 gefahren. Der Hf-lering 21 umschlieBt 
die Rohre 1 und gibt dem Tiegel eine zusatzliche Stabili- 
tat gegen das Verbiegen der Rohre 1. Nach Beendigung 
des Schmelz- bzw. Kristallisationsprozesses wird die aus 
den Rohren 1 gebildete Tiegeiwandung nach oben vom 
Tiegelboden 15 abgezogen. Der kristailisierte Ttegelin- 
halt kann dann tehr leicht aus dem offenen Zylinder 
nach unten herausgestoBen werdea In der Figur ist der 
Tiegelinhalt als Schmeize 41 dargestellt. 



Hierzu I Blatt Zeichnungen 



